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^ (57) Abstract: The invention concerns a method for making a monolithic hydrated alumina by oxidation of aluminium or aluminium 
alloy in the presence of a mercury amalgam comprising at least one noble metal, such as silver. Said hydrated alumina is used, inter 

^5 alia, as base product in methods for preparing amorphous or crystallized aluminas, aluminates, which in turn are used as base products 
in methods for preparing composite materials based on oxides, metals, carbon-containing and/or polymer products. The products 

qq obtained by said methods are useful in many fields such as catalysis, thermal insulation or soundproofing, waste storage, preparation 

<^j- of targets for transmutation of radioelements. 



(57) Abrege : La pr£sente invention a pour but un procecle de preparation d'une alumine hydratee monolithique par oxydation d'alu- 
^5 minium ou alliage d'aluminium en presence d'un amalgame de mercure comprenant au moins un mStal noble, tel que rargent. Cette 
52 alumine hydratee sert, entre autres, de produit de base dans des procecles de preparation d'alumines amorphes ou cristallisees, d'alu- 
minates, eux-memes servant de produits de base pour des proc&tes de preparation de mateiiaux composites a base d'oxydes, de 
metaux, de produits carbones et/ou de polymeres. Application desdits produits obtenus par lesdits precedes a de multiples domaines 
£^ tels que la catalyse, Insolation thermique et phonique, le magn^tisme, le stockage de dechets, relaboration de cibles de transmutation 
^ de radioelements. 
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PRO CEDE DE PREPARATION D'ALUMINES HYDRATEES 
MONOLITH IQUES , D'ALUMINES AMORPHES OU CRISTALLISEES , 
D ' ALUMXNATES ET DE MATERIAUX COMPOSITES PAR OXYDATION 
D ' ALUMINIUM M6TALLIQUE OU D'ALLIAGE D' ALUMINIUM 
5 DESCRIPTION 

DOMAINS TECHNIQUE 

La pr6sente invention a trait a un proc6d6 
de preparation d f une alumine hydrat6e ultraporeuse, se 
presentant sous forme de monolithes, ladite alumine 
10 servant, en autres, de produit de base pour la 
preparation d'alumines anhydres amorphes ou 
cristallisees, d' aluminates et de materiaux composites 
monolithiques . 

ETAT DE LA TECHNIQUE ANTERIEURE 

15 Le domaine general de 1' invention est done 

celui de la preparation des alumines. 

De nombreuses m£thodes de preparation 

d'alumines par oxydation de 1' aluminium k l'air 

existent dans l'art ant6rieur. 
20 Ainsi f des 1908, H.Wislicenus dans la 

reference [1] : Kolloid-Z, 2, 1908, 11 d£crit 

1' utilisation de mercure pur d6pos6 sur une pidce en 

aluminium ou alliage d' aluminium, afin d'obtenir de 

1' alumine sous forme de filaments ou de poudres. En 
25 revanche, cette methode ne permet pas d'obtenir de 

1' alumine sous forme monolithique, c'est-&-dire sous 

forme de blocs poreux. 

Plus r£cemment, dans la r£f6rence [2] : 

J.Markel et al dans J. of non Crystaline Solids, 180 
30 (1994) , 32 ont d<§crit un proc&d<§ de fabrication de 
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monolithes d' alumine hydrat£e, comprenant une etape de 
d£p6t de mercure sur une surface en aluminium, ledit 
mercure 6tant obtenu par reduction d'ions mercuriques, 
dans une solution d' acide nitrique . Cette solution 
5 permet dans un premier temps de dissoudre la couche de 
passivation pr6sente sur la surface d' aluminium et 
ensuite de former un amalgame avec le mercure. Cet 
amalgame protege la pi&ce d' aluminium du phenom&ne de 
passivation de 1' aluminium par l'oxyg£ne et catalyse la 

10 reaction de formation d' alumine, par reaction des ions 
aluminium k l'air libre. 

Toutefois, la methode expos^e ci-dessus 
permet tout au plus d'obtenir une croissance 
monolithique d' alumine de quelques millimetres, & 

15 condition d'effectuer, en plus, une evacuation 
6nergetique de la chaleur d6gag£e par la reaction. 

EXPOSE DE I*' INVENTION 

Le but de la prdsente invention est done de 
proposer un proc6d& de preparation d' une alumine 

20 hydra t^e monolithique, ledit proc£d& permettant 
d' assurer une croissance efficace de 1' alumine a partir 
d'une pi6ce en aluminium ou en un alliage d' aluminium. 

D'autres buts de la pr6sente invention sont 
egalement de proposer des proc6d6s de preparation 

25 d'alumines anhydres amorphes ou cristallis^es, 
d'aluminates et de mat§riaux composites monolithiques k 
partir d'alumines hydrat^es pr6par6es selon 
1' invention. 

30 Pour ce faire, 1' invention a trait & un 

proc^de de preparation d'une alumine hydrat£e 
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monolithique, ledit proc6d§ comprenant successivement 
les stapes suivantes : 

a) d^capage d'une surface d'une pi&ce en 
aluminium ou en un alliage d' aluminium ; 
5 b) recouvrement de ladite surface par un 

amalgame de mercure comprenant au moins un metal 
noble ; et 

c) exposition de ladite surface recouverte 
obtenue en b) k une atmosphere oxydante humide. 

10 

Selon 1' invention, on precise que, dans ce 
qui pr6c£de et ce qui suit, par surface, on entend *au 
moins une partie' de ladite pidce. 

15 On note que, selon 1' invention, l'6tape de 

d6capage est destinee & eliminer la couche passive 
d'oxydation pr£sente eventuellement sur la surface de 
la pidce en aluminium ou alliage d' aluminium et peut 
§tre mise en oeuvre, par exemple, par nettoyage de la 

20 surface k l'aide d'un solvant, afin d' eliminer les 
mati^res organiques eventuellement depos6es sur ladite 
surface, ce nettoyage pouvant etre suivi d'un d^capage 
mecanique de la couche d' alumine (dite couche passive 
d' oxydation) , par exemple, par abrasion d'eau. 

25 

Le procede permet avantageusement d'obtenir 
un monolithe d' alumine hydrat6e ultraporeux, pouvant 
presenter, selon les conditions exp^rimentales, une 
masse volumique de 0,01 k 0,05 g.cnf 3 . 
30 II est 6galement possible avec ce procede, 

selon 1' invention, de former des monolithes, dont la 
section et la forme correspondent k celles de la 
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surface . de la pi^ce en aluminium ou en un alliage 
d' aluminium, qui sert de base pour le d£pdt de 
l'amalgame et dont la hauteur dudit monolithe est 
contr616e uniquement par la duree impos6e k la 
5 croissance. 

Selon le proc6d6 de 1' invention, on peut 
6galement assurer un contrdle de la croissance 
monolithique, en r6cup6rant par exemple le produit 
f orm£ lorsqu' il atteint une hauteur souhait&e ou en 

10 laissant se poursuivre la reaction jusqu' a consommation 
complete de 1' aluminium ou de 1' alliage d' aluminium 
constitutif de la pi£ce, ce qui n'etait pas possible 
pour les realisations de l'art ant^rieur. Ainsi, avec 
ledit proc6de, l f on peut obtenir, dans le cas d'une 

15 oxydation complete de 1' aluminium, une hauteur de 
monolithe pouvant atteindre, par exemple, pres de 1000 
fois l'6paisseur de la pi6ce d' aluminium de depart. 

De plus, la structure spongieuse des 
alumines hydratees monolithiques obtenues par le 

20 proc£d6 permet d' absorber des quantit6s importantes de 
fluides, et permet 6galement d'effectuer des ^changes 
physico-chimiques ou thermiques avec des phases 
gazeuses, par exemple, l'air ambiant. 

On peut ainsi r6cup6rer, au sein des 

25 monolithes hydrates des liquides anhydres tels que des 
huiles ou divers produits polluants ou pollu6s. Par 
^change avec des phases gazeuses, on peut, par exemple, 
fixer et ainsi 61iminer de l'air ambiant des vapeurs 
acides ou basiques ou divers autres polluants . 

30 De preference, le proc£d£ selon 1' invention 

comporte, en outre, une £tape de ref roidissement de la 
surface de la piece en aluminium ou en alliage 
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d' aluminium, ladite 6tape etant raise en ceuvre 
simultanement a l'etape d' exposition c. En effet, pour 
assurer une croissance correcte du monolithe, il est 
preferable de limiter la temperature de 1 / aluminium ou 
5 alliage d' aluminium & des valeurs maximales de l'ordre 
de 40-50 °C, et de preference, k des temperatures 
proches de la temperature ambiante. Or, les reactions 
d'hydratation et d'oxydation, se produisant au cours de 
l'etape d' exposition, sont fortement exothermiques et 
10 degagent une chaleur importante, ce qui peut gener le 
bon deroulement du procede. Le refroidissement de la 
• surface traitee par l'amalgame peut, ainsi, 
avantageusement etre effectuee par 1' intermediaire d'un 
systeme d' evacuation de chaleur , par exemple par 
15 circulation d'un liquide refrigerant, ledit systeme 
etant relie directement & la surface recouverte obtenue 
k 1'etape b. Le refroidissement peut egalement 
s'effectuer par fixation de la surface en aluminium ou 
alliage d' aluminium £ un bloc m6tallique refroidi par 
20 une circulation d'eau provenant d'un cryostat. 
N6anmoins, il est preferable de ne pas refroidir a une 
temperature trop basse , afin d'6viter une condensation 
de l'humidite de 1' atmosphere oxydante humide. 

Selon un mode particulier de realisation de 
25 1' invention, le proc6de peut comporter, en outre, afin 
d'ameiiorer la croissance monolithique, au moins une 
etape de regeneration de la surface recouverte 
d'amalgame, ladite 6tape de regeneration consistant It 
eiiminer l'amalgame precedemment deposee puis a 
30 redeposer un amalgame tel que defini precedemment et 
exposer & nouveau la surface nouvellement recouverte & 
une atmosphere oxydante humide. 
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Par exemple, 1' Elimination de l'amalgame de 
la surface s'effectue par un traitement m^canique ou 
chimique tel qu'un lavage acide, qui va eliminer 
l'amalgame comprenant des impuretes presentes 
eventuellement sur ladite surface, 

Ce mode de realisation est particulierement 
avantageux, lorsque la surface de la piece en aluminium 
ou alliage d' aluminium comporte des impuretes, telles 
que du fer, du cuivre ou du silicium, lesquelles 
impuretes qui peuvent contribuer A bloquer 

pr^matur^ment la croissance monolithique, lorsque la 
teneur de ces impuretes est superieure & quelques 
centaines de parties par million dans 1' aluminium ou 
alliage d' aluminium. Le traitement de regeneration peut 
consister a eliminer les esp^ces injures presentes & 
1' interface entre la surface de base et l'amalgame par 
un traitement approprie, tel qu'un lavage acide. Un tel 
lavage va supprimer l'amalgame contamin6, qui ne permet 
plus d' assurer une croissance correcte de l'alumine. 
L' elimination doit etre suivie d'un nouveau depdt 
d'amalgame, pour redemarrer la croissance monolithique 
k partir de la surface reactivee. 

De preference, la surface en aluminium est 
une surface ayant une teneur en aluminium de 99,99 k 
99,999% en masse. 

Avantageusement, 1' utilisation d'un 

aluminium d'une telle teneur, dans le cadre de ce 
procede, assure une croissance monolithique sans 
ralentissement, du fait de la presence infime 
d' impuretes au niveau de ce materiau. 
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Selon 1' invention, la surface en aluminium 
peut £tre une surface en alliage d' aluminium 
<:omprenant, par exemple, environ 1% de magnesium. 

1/ utilisation d'un tel alliage n f entrave 
pas la croissance monolithique d'alumine, du fait que 
le magnesium, selon les conditions operatoires 
appliqu£es, s'oxyde sans g§ner l'oxydation de 
l r aluminium. 

1/ amalgame de mercure f utilise dans le 
cadre de 1' invention, est un amalgame de mercure 
comprenant au moins un metal noble. 

Par m6tal noble, on entend, selon 
1' invention, un m<§tal qui ne s'oxyde ni k l'air ni k 
l'eau et que les acides attaquent trds dif f icilement . 

Selon 1' invention, le m6tal noble compris 
dans 1' amalgame peut dtre choisi dans un groupe 
constitu6 par 1' argent, l'or, le palladium, le platine, 
le rhodium, 1' iridium, le ruthenium et les melanges de 
ceux-ci. 

De preference, le m6tal noble, utilise dans 
1' amalgame a base de mercure, est 1' argent. 
1/ utilisation d'un tel metal est particulierement 
avantageuse, car il s'agit d'un metal noble peu 
on^reux, en particulier sous sa forme nitrate, qui 
donne, de plus, d'excellents r6sultats, dans le cadre 
de ce procede. 

Selon 1' invention, la teneur en argent de 
1' amalgame de mercure peut aller de 1 k 43% atomique 
d' argent, de preference est sensiblement 6gale k 40%. 

La teneur optimale en m6tal noble de 
1' amalgame pour obtenir une vitesse de croissance 
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monolithique et une density du monolithe donn£es peut 
£tre determine ais£ment par l'homme du metier. 

Selon 1' invention , l'6tape de recouvrement 
de la surface en aluminium ou alliage d' aluminium par 
5 l'amalgame peut s'envisager selon plusieurs 
possibility . 

Selon une premiere possibility, l'6tape de 
recouvrement peut etre r£alis£e par d6pot direct de 
l'amalgame sous forme liquide sur la surface & 

10 recouvrir. Cette variante n^cessite une preparation 
pr6alable de l'amalgame avant d6p6t. Cet amalgame est 
prepare, par exemple, par melange de mercure liquide et 
d'une quantite determin^e de m£tal noble solide. 

Selon une deuxi&ne possibility, l'etape de 

15 recouvrement peut Stre r^alis6e par dep6t d'un sel de 
mercure et d'au moins un sel de m£tal noble directement 
sur la surface, 1' amalgame se f ormant directement sur 
ladite surface, par une reaction d' oxydoreduction . 
G6n6ralement, les sels de mercure et du metal noble 

20 choisi se presentent sous forme de solutions de nitrate 
de mercure et du metal noble choisi. Par exemple, ces 
solutions ont une concentration en mercure de 0,05 & 
0,1 mol/1 et en m£tal noble, tel que 1' argent, de 0,001 
& 0,03 mol/L. 

25 Selon cette deuxi£me possibility, soit le 

d£p6t s'effectue en deux 6tapes, par exemple, en 
trerapant successivement la surface & recouvrir dans une 
solution de sel de mercure puis dans une solution de 
sel de m£tal noble ou soit en une seule 6tape, par 

30 exemple, en plongeant la surface £ recouvrir dans une 
solution contenant les deux sels. II est & noter que, 
selon ces deux alternatives, l'amalgame de mercure k 
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base de metal noble se forme directement sur la surface 
en aluminium ou alliage d' aluminium. 

Selon un mode particulierement avantageux 
5 de 1' invention, 1' atmosphere oxydante, dans laquelle se 
deroule la fabrication d'alumine hydratee, selon 
1' invention, est de 1'air. Ainsi, la fabrication 
d'alumine peut s'effectuer, selon ce mode de 
realisation, directement & l'air libre, sans qu'il 

10 faille recourir a une atmosphere oxydante amenag^e. 

De preference, le taux d' humidite de 
1' atmosphere oxydante va de 20 k 99,99%. Un tel taux 
permet d' assurer une reaction d'hydratation correcte, 
dans la mesure ou la vitesse de croissance du monolithe 

15 est sensiblement proportionnelle au taux d' humidite. 
Pour b6n£f icier d'un tel taux d' humidite, le degr6 
d' hygrometrie habituel des climats temp6res peut etre 
tout k fait satisf aisant. Toutefois, par temps tr£s 
sec, la proximite d'un recipient d'eau ouvert peut 

20 fournir une humidite suffisante. Si 1'on souhaite 
assurer des conditions de croissance contrdiees 
rigoureusement, il est possible de reguler le degre 
hygrometrique, par exemple, en utilisant une enceinte 
climatique ou tout dispositif similaire. 

25 La temperature, a laquelle l'etape 

d' exposition c) peut etre realisee, peut etre 
sensiblement la temperature ambiante. II est entendu, 
toutefois, que cette temperature ne doit pas §tre, de 
preference, trop basse, afin d'6viter la condensation 

30 de l f humidite atmosph6rique. 

L'on obtient ainsi k 1' issue du procede 
selon 1' invention une alumine hydratee monolithique, 
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constitute d'une phase, dont la composition est voisine 
de AI2O3-4H2O. Cette alumine est ultra-iegere, de masse 
volumique pouvant etre comprise entre 1.10" 2 et 5.10" 
2 g.cm" 3 et de porosite pouvant etre superieure & 99% et 
5 de grande surface specifique pouvant aller de 300 a 
plus de 400 m a .g" 1 . 

Du point de vue structural, 1' alumine 
hydratee obtenue selon le procede de 1' invention, 
coraporte un ensemble de fibres enchev£tr6es 

10 nanostructur^es d'un diamdtre moyen, par exemple, 
d' environ 5 nanometres, de telle sorte cl former un 
monolithe. Outre les interstices entre les fibres, qui 
forment une porosity de direction aieatoire, 1' alumine 
peut comporter, selon 1' invention, une autre porosite 

15 formee par des canaux de quelques micrometres de 
diam&tre mo yen, lesdits canaux etant paralleles entre 
eux et orientes selon la direction de croissance du 
materiau • 

20 La presente invention a egalement pour 

objet des proctdes de fabrication d' alumines anhydres 
amorphes ou d' alumines anhydres cristallisees 
monolithiques k partir d' alumines hydratees obtenues 
selon le proc6d6 decrit prectdemment . 

25 Ainsi, on peut preparer, k partir d'une 

alumine hydratee obtenue selon le proc6de decrit 
pr6cedemment, une alumine anhydre amorphe monolithique 
par chauffage de ladite alumine hydratee k une 
temperature adequate, c'est-&-dire une temperature 

30 permettant d'obtenir la d6shydratation de 1' alumine 
hydratee de depart. 
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On peut preparer egalement, selon 
1' invention, une alumine monolithique cristallis6e sous 
forme d' alumine 8, y, 6, K, K' ou a par chauffage de 
l f alumine hydratee pr&cit&e k une temperature adequate. 
5 On entend, dans ce cas, par temperature adequate, une 
temperature permettant d' obtenir la phase cristalline 
en question, Cette temperature peut etre d^terminee 
aisement par l'homme du metier par des techniques, 
telles que 1' analyse par diffraction des rayons X, la 

10 temperature adequate etant choisie lorsque les pics 
relatifs k la phase cristalline voulue apparaissent sur 
le diagramme par diffraction des rayons X. 

G6n6ralement, la temperature de chauffage 
pour obtenir des alumines anhydres peut §tre, par 

15 exemple, de 200 k environ 850°C pour une alumine 
amorphe, d' environ 850 k environ 1100 °C pour une 
alumine y, d' environ 1100°C k environ 1200 °C pour une 
alumine 0, super ieure k 1200° C pour une alumine a. 

On peut obtenir ainsi une alumine 

20 cristallisee sous sa forme y dont la masse volumique 
peut aller de 10. 10" 2 & 50. 10" 2 g.cm" 3 , avec une porosite 
eievee de l'ordre de 90% et une surface specif ique 
pouvant aller de 100 a plus de 150 m 2 /g. 

On peut obtenir ainsi une alumine 

25 cristallisee sous sa forme a dont la masse volumique 
peut aller de 20.10" 2 k 200. 10" 2 g.cm" 3 , avec une 
porosite allant de 10 k 80%. 

Toutefois, la masse volumique et la 
porosite du monolithe, pour les diverses alumines 

30 anhydres presentees ci-dessus, dependent de la 
temperature et du temps de chauffage, ces traitements 
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thermiques s' accompagnant d'une diminution des 
dimensions du monolithe, tout en conservant la forme du 
produit de depart. Ces param^tres peuvent §tre ais6ment 
fix6s, par l'homme de l'art, en fonction des crit&res 
5 recherch^s . 

Gr^ce k ces proced&s, on obtient ainsi des 
alumines monolithiques poreuses amorphes ou 
cristallis^es sous diff&rentes formes allotropiques, 
lesdites alumines ayant une structure poreuse similaire 

10 au produit de depart , dans la mesure otj la structure 
poreuse de l'alumine hydratee de depart subsiste lors 
des traitements thermiques. II est & noter egalement, 
qu'avec la temperature de chauffage, la taille des 
grains constitutifs de l'alumine augmente de meme que 

15 la density, alors que la surface specif ique diminue. 
Ces alumines cristallis£es ultraporeuses peuvent §tre 
impr6gn£es par une phase liquide ou gazeuse. On peut 
ainsi insurer en leur sein diverses especes chimiques 
telles que des oxydes, des polymdres, des produits 

20 carbon^s ou des m6taux divis^s, et les soumettre & un 
6ventuel traitement thermique, pour former par exemple, 
des catalyseurs, des isolants thermiques ou phoniques, 
des matrices de confinements nucleaires ou de 
transmutation de radio6 laments, des mat&riaux 

25 rdfractaires & proprietfes sp6cifiques, de fen§tres 
transparentes au rayonnement infrarouge, des membranes 
de filtration. 

Les proc§d6s de preparation d' alumines de 
type y ou 0, dites « alumines de transition », peuvent 

30 contporter une §tape suppl6mentaire pr6c6dant l'6tape de 
chauffage, ladite 6tape supplementaire £tant destin^e 
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& assurer une stabilisation desdites alumines 
cristallis6es, notamment k des temperatures de 1200 k 
1430 °C, domaine de temperature ou habitue llement la 
phase a se forme. Cette stabilisation permet, en outre, 
de conserver k ces temperatures des fibres ou des 
particules de taille nanometrique . 

Ainsi, le proc6d£ de fabrication d' alumines 
cristallis£es de type explicite ci-dessus, c'est-&~dire 
de type y ou 0/ peut comporter, en outre, avant l'etape 
de chauffage, une £tape preliminaire d' exposition de 
1'alumine hydratee pr£par£e selon le proc6d£ de 
1' invention explicits ci-dessus £ des vapeurs d'au 
moins un pr£curseur d'oxyde k une temperature 
sensiblement ambiante. 

Par exemple, ces pr&curseurs d'oxydes 
peuvent €tre des precurseurs de silice, tels que le 
tetraethoxysilane, le trimethyiethoxysilane. On peut 
obtenir ainsi pour ces alumines de transition, apr£s 
chauffage, un taux de silice de 2 k 3% en masse, 
contribuant ainsi k stabiliser lesdites alumines. 

Le proced6 de fabrication d' alumines 
cristallis£es 5, y, 8, K, K' ou a peut comporter, en 
outre, avant l'6tape de chauffage, une 6tape 
25 d' exposition de 1' alumine hydrat6e k des vapeurs acides 
ou basiques a une temperature sensiblement ambiante. 
Par exemple, les vapeurs acides sont des vapeurs 
d'acide chlorhydrique. 

Les vapeurs basiques peuvent £tre des 
30 vapeurs ammoniaqu£es. 
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Le traitement par des vapeurs acides ou 
basiques se traduit par 1' apparition de chlorure 
d' aluminium hydrate avec l'acide chlorhydrique ou 
d' hydroxyde d' aluminium avec 1 9 ammoniac . Ces 
5 traitements contribuent & modifier les temperatures 
d' apparition de di verses phases d'alumine. Par exemple, 
aprds traitement acide, les varietes d' alumines de 
transition K et K' apparaissent entre 800 et 980 °C et 
la phase a se forme des 1000 °C. Par exemple f apr&s 

10 traitement aramoniaque f la variete 8 est obtenue entre 
800 et 1000 °C, la variete 9 a environ 1000 °C. Apres 
chauffage des monolithes traites par 1' ammoniac, k des 
temperatures de 300 a 800 °C, la surface specif ique 
augmente fortement pour atteindre des valeurs de 

15 400 ir^.g" 1 avec une surface microporeuse de plus de 
100 m 2 .g" 1 . Cette microporosite importante est 
interessante, notamment pour des applications en 
catalyse. 

20 La pr6sente invention a egalement pour 

objet un proc£d6 de preparation d'un aluminate 
monolithique, prepare & partir d' alumines hydratees, 
d' alumines anhydres amorphes et/ou anhydres 
cristallisees obtenues selon 1'un des procedes 

25 explicit6s ci-dessus. 

On precise que, selon 1' invention, on 
entend par aluminate un oxyde coraportant, dans son 
reseau cristallin, en plus de 1'oxygene au moins deux 
elements metalliques dont 1' aluminium. 

30 Ce procede comporte successivement : 
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d) une etape d' impregnation d'une alumine 
avec au moins un compost comprenant un ou plusieurs 
elements metalliques ci introduire dans 1' alumine/ pour 
former l'aluminate, ladite alumine etant preparee par 

5 un des proc6d£s precedemment decrits ; et 

e) une etape de decomposition par chauffage 
du compost introduit en d) suivie d'une etape de 
formation de l'aluminate par chauffage. 

10 Le compose choisi peut etre, par exemple, 

le tetraethoxysilane, pour former des aluminosilicates 
tels que la raullite (par exemple de formule 
2Si02-3Al 2 C>3) . Le compost choisi peut etre des sels 
d' elements metalliques pour former, par exemple, des 

15 spinelles, tels que ceux repondant & la formule MgAl 2 0 4 
ou pour former des grenats, tels que ceux repondant & 
la formule Y3AI5O12. 

Selon 1' invention,, le sel d'ei6ment 
m6tallique peut etre choisi dans un groupe constitue 

20 par les nitrates ou chlorures de magnesium, de titane, 
de fer, de cobalt, de cuivre, de nickel, d' yttrium, 
d'actinides, de lanthanides, et les melanges de ceux- 
ci. 

Les temperatures adequates n£cessaires 
25 d'une part a la decomposition des composes comprenant 
le ou les elements metalliques & introduire dans 
1' alumine et d' autre part ci 1' introduction du ou 
desdits elements metalliques dans le reseau de 
1' alumine, afin de former l'aluminate peuvent etre 
30 determinees aisement par l'homme du metier par 
diffraction des rayons X, comme cela a dej£ 6te 
explicite ci-dessus. 
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Par exemple, l'etape de decomposition du 
compost coraprenant le ou les elements metalliques k 
introduire dans 1' alumine pour former l'aluminate, 
s'effectue k 1'air k une temperature sensiblement egale 
^ 500°C et l'etape de formation de l'aluminate 
consistant en une introduction dans le r6seau de 
1'alumine des elements metalliques liber^s par la 
decomposition dudit compos^/ peut s'effectues a l'air, 
par exemple, par chauffage k une temperature allant de 
700 k 1400°C. 

De tels aluminates trouvent leurs 
applications dans de nombreux domaines, tels que 
1' isolation thermique ou phonique, la catalyse, le 
stockage de dechets nucleaires ou 1' elaboration de 
cibles de transmutation de radioeiements, les mat6riaux 
r^fractaires k propri£t£s specifiques, les fen§tres 
transparentes au rayonnement infrarouge, les membranes. 

La pr£sente invention a egalement pour 
20 objet la preparation de materiaux composites k base 
d'alumines amorphes et/ou cristallisees et/ou 
d' aluminates, prepares selon les procedes explicites 
ci-dessus. 

25 Ainsi, selon 1' invention, le procede de 

preparation d'un materiau composite comprenant une 
alumine et/ou un aluminate tel que prepare precedemment 
et au moins un autre compose et/ou element comprend 
successivement les etapes suivantes : 

30 f) une etape d' impregnation de 1' alumine 

et/ou de l'aluminate avec au moins un pr6curseur du ou 
des autres composes et/ou element (s) ; 
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g) une 6tape de formation dudit ou desdits 
compost (s) et/ou Element (s) , le ou les compose (s) et/ou 
616ment(s) formant k 1' issue de cette 6tape avec 
1' alumine et/ou 1' aluminate le materiau composite. 

1/ autre compost pouvant former un materiau 
composite avec une alumine et/ou un aluminate obtenus 
selon un proced6 de 1' invention, peut etre choisi dans 
un groupe constitue par les c6ramiques, les m§taux, les 
polym6res et les melanges de ceux-ci. 

Un element pouvant former un materiau 
composite avec une alumine et/ou un aluminate obtenus 
selon un procede de 1' invention peut dtre du carbone 
616mentaire, ledit carbone elementaire pouvant dtre 
choisi dans un groupe constitu6 par le graphite, le 
carbone pyrolytique, le carbone vitreux et les melanges 
de ceux-ci. 

A titre d'exeraples, le pr6curseur de 
compose, lorsque 1' autre compose est une c6ramique, 
20 peut etre un sel d'616ment m^tallique choisi dans un 
groupe constitue par le metatungstate de sodium, 
d' ammonium, 1' oxychlorure de zirconium, le nitrate de 
calcium, d' yttrium, d'actinides, de lanthanides, de 
magnesium, de cuivre, de fer, de cobalt, de nickel, 
25 1' oxalate de diammonium titanyle, le chlorure de 
titane, de baryum et les melanges de ceux-ci. 

G6n£ralement l'6tape de formation de la 
ceramique correspondante k ces sels, peut dtre 
r£alis£e, a l'air, par chauffage desdits pr6curseurs k 
30 une temperature de 400 °C k 800 °C. Ce chauffage sert, 
d'une part, k decomposer les sels, lib6rant ainsi des 
616ments metalliques et d' autre part k oxyder lesdits 
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Elements metalliques. Par exemple, lorsque le sel est 
1 9 oxychlorure de zirconium, 1' Etape de chauffage permet 
d'obtenir une cEramique de type zircone Zr02. Cette 
cEramique forme ainsi avec 1'alumine et/ou l'aluminate 
5 un materiau composite. 

De tels materiaux composites peuvent 
trouver leur application dans de norabreux domaines, 
tels que 1' isolation thermique ou phonique, la 
catalyse, le stockage des dEchets nuclEaires ou 
10 1' Elaboration de cibles de transmutation de 
radioElEments , les materiaux refractaires a propriEtEs 
specif iques, les fenEtres transparentes au rayonnement 
infrarouge, les membranes* 

15 A titre d'exemples, le precurseur de 

compost, lorsque 1' autre compost est un mEtal, peut 
Etre un sel d' Element mEtallique choisi dans un groupe 
constituE par les nitrates de fer, de cobalt, de 
cuivre, de nickel, de plomb, d'Etain, de zinc, de 

20 tungstene, de molybdene, le mEtatungstate de sodium, 
d' ammonium, les sels de mEtaux nobles (argent, or, 
palladium, platine, rhodium, iridium, ruthenium) et les 
melanges de ceux-ci. 

1/ Etape de formation du mEtal, entrant dans 

25 la composition du materiau composite, comprend une 
Etape de decomposition du ou des sels d' Element 
mEtallique s'effectuant k l'air k une temperature 
sensiblement Egale a 500 °C moyennant quoi on obtient & 
1' issue de cette Etape l'oxyde mEtallique correspondant 

30 £ 1' Element mEtallique ou & une tempErature de 800 & 
1200 °C, suivi d'une Etape de rEduction par chauffage 
dudit oxyde mEtallique pour obtenir le mEtal. 
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Lorsque l'etape de decomposition est 
effectuee dans une gamme de temperature de 800 & 
1200°C, l'on peut former un aluminate pur, par reaction 
5 entre 1' alumine et l'oxyde metallique forme, notamment 
de structure spinelle ou un melange d' oxydes metallique 
et d'aluminate ou d' alumine et d'aluminate en fonction 
des rapports molaires alumine /oxydes inserts. 

L'etape de reduction, destinee & assurer la 
10 reduction de l'oxyde metallique provenant du sel ou de 
1' alumina te eventuellement forme, peut s'envisager par 
action d'un r6ducteur choisi dans un groupe constitue 
par l'hydrogene ou le monoxyde de carbone, & une 
temperature adequate allant, de preference, de 500 & 
15 1200°C. 

1/ avantage procure par un tel procede est 
qu'on accede & des materiaux composites notamment par 
traitement a des temperatures moins eievees que celles 
habituellement requises pour realiser la reaction ci 

20 l'etat solide avec des poudres classiques. En effet, 
notamment en raison des dimensions nanometriques des 
grains constitutifs des alumines pr6par6es selon 
1' invention, ces dernieres pr6sentent une reactivite 
extremement eiev6e. 

25 De tels materiaux composites peuvent 

trouver leur application dans de nombreux domaines, 
tels que la catalyse, le magnetisme, notamment pour des 
applications hautes frequences et plus g6neralement, 
toute propriete induite par la dispersion de fines 

30 particules metalliques sur un materiau solide stable 
chimiquement ou thermiquement . 
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En ce qui concerne les materiaux composites 
selon 1' invention avec des polymeres, le pr6curseur de 
polymere peut etre un monomdre ou un melange de 
monomeres, l'6tape de formation du polymdre etant tine 
etape classique de polymerisation. 

A titre d'exemples, on peut citer comme 
monom^re un monom^re choisi dans un groupe constitu6 
par le styrene, 1' aniline, l'isopr&ne, l'6thyl6ne, le 
chlorure de vinyle, le butadiene et les melanges de 
ceux-ci . 

En ce qui concerne les materiaux composites 
selon 1' invention avec du carbone dlementaire, le 
pr^curseur dudit carbone peut §tre un hydrocarbure, 
l'6tape de formation de carbone el6mentaire consistant 
en un craquage thermique. 

On precise que, selon 1' invention, par 
carbone £16mentaire, on entend du carbone pouvant etre 
sous la forme de graphite, de carbone pyrolytique, de 
carbone amorphe, de carbone vitreux et des melanges de 
ceux-ci . 

De tels materiaux peuvent trouver leur 
application dans de nombreux domaines tels que le 
renforcement et la stabilisation des matidres 
25 plastiques, 1' isolation thermique ou phonique, la 
catalyse, les applications des nanotubes ou fibres tels 
que ceux de carbone. 

1/ invention va maintenant dtre d6crite en 
r6f£rence aux exemples suivants donnas & titre 
30 illustratif et non limitatif . 
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EXPOSE DETAILLE DE MODES DE REALISATION PARTICULIERS 

EXEMPLE 1, 

Cet exemple illustre la preparation d'une 
5 alumine monolithique hydratee. 

Le mat^riau de depart est une plaque 
d' aluminium pur k 99,99% de 1 mm d'6paisseur. 

Dans un premier temps , la surface 
m6tallique est prepar£e par nettoyage avec un solvant 
10 (acetone^ alcool) ou une lessive, afin d'61iminer les 
matieres organiques et par d^capage m§canique par 
abrasion sous courant d'eau de la couche de passivation 
d' alumine. La surface est ensuite rinc6e a l'eau 
permut^e et roaintenue recouverte par une pellicule 
15 d'eau. 

Dans un deuxi&me temps, la surface ainsi 
preparee est recouverte par un amalgame de mercure 
liquide contenant 40% atomique d' argent en frottant la 
surface par l'amalgame liquide pr^alablement pr6par6. 

20 Enfin, la surface recouverte est fix£e sur 

un bloc m^tallique refroidi par une circulation d'eau & 
15 °C provenant d'un cryostat. La surface est expos6e k 
l'air atmosph^rique avec un taux d' humidity de 50% k la 
temperature ambiante de 20°C. La reaction d'oxydation 

25 demarre imm6diatement par 1' apparition instantan§e 
d'une couche translucide visible & l'ceil aprds quelques 
secondes. Cette couche continue ensuite de croitre sous 
forme d'un monolithe perpendiculairement k la plaque 
d' aluminium k une vitesse de 5 mm a l'heure. Apr£s 

30 quatre jours de croissance, on obtient un monolithe de 
pres d'un m&tre. II r£pond k la formule AI2O3.4H2O. 
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EXEMPLE 2. 

Cet exemple illustre £galement la 
preparation d'une alumine monolithique hydratee, selon 
5 un autre mode de realisation. 

Le raateriau de depart est une plaque 
d' aluminium pur a 99,99% de 1 mm d'6paisseur. 

Dans un premier temps, la surface 
m6tallique est nettoy6e a l'aide d'un solvant corame 
10 dans 1' exemple 1, afin d'61iminer les mati^res 
organiques puis plong£e dans une solution acide ou 
basique, telle qu'une solution de soude ou d' acide 
chlorhydrique, pendant quelques minutes pour eliminer 
la couche d' alumine passivante puis est rinc6e ci l'eau 
15 permut6e ou distill6e sans sechage ult6rieur. 

Dans un deuxieme temps , la surface 
d' aluminium est tremp^e successivement pendant quelques 
minutes dans une solution de sel de mercure, plus 
pr6cis6ment une solution de nitrate de mercure ayant 
20 une concentration comprise entre 0,05 et 0,1 mol/L puis 
dans une solution de sel d' argent, plus pr6cisement de 
nitrate d' argent de concentration comprise entre 0,001 
et 0,03 mol/L. 

L'6tape d' exposition est r6alis6e dans les 
25 m§mes conditions que dans 1' exemple 1. 

On obtient a 1' issue de cet exemple une 
alumine monolithique hydratee de formule globale 
A1 2 0 3 -4H 2 0. 



30 
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Cet exemple illustre la preparation d'une 
alumine monolithique hydratee, selon un autre mode de 
realisation. 

On suit le meme mode operatoire que dans 
5 1' exemple 2, sauf que l'etape de recouvrement par 
l'amalgame de mercure liquide se deroule en une seule 
etape, par trerapage de la surface & traiter dans une 
solution contenant les deux sels. 

On obtient a 1' issue de cet exemple une 
10 alumine monolithique hydratee de formule globale 
AI2O3.4H2O. 

EXEMPTS 4. 

15 Cet exemple illustre la preparation de 

monolithes nanometriques d' alumine amorphe anhydre. 

Dans cet exemple , on utilise comme produit 
de depart 1' alumine hydratee prepar^e selon 1' exemple 
1, 2 ou 3. On chauffe ladite alumine & une temperature 

20 de 200 a 870°C. 

Exemple 5. 

Cet exemple illustre la preparation de 
25 monolithes d f alumine y. 

Dans cet exemple, on utilise comme produit 
de depart 1' alumine hydratee pr6par6e selon 1' exemple 
1, 2, ou 3, 

On chauffe ladite alumine & l'air k des temperatures 
30 comprises entre 870°C et 1100°C, pour obtenir une 
alumine monolithique cristallisee sous forme y. 
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EXEMPLE 6. 

Cet exemple illustre la preparation de 
5 monolithes d' alumine 0. 

Dans cet exemple, on utilise comme on 
utilise comme produit de depart 1' alumine hydratee 
pr6par6e selon 1' exemple 1, 2, 3. 

C)n chauffe ladite alumine h. l'air k des 
10 temperatures comprises entre 1100°C et 1200°C, pour 
obtenir une alumine monolithique cristallisee sous 
forme 8. 

EXEMPLE 7. 

15 

Cet exemple illustre la preparation de 
monolithes d' alumine oc. 

Dans cet exemple, on utilise comme produit de depart 
1' alumine hydra tee pr^paree selon 1' exemple 1, 2 ou 3, 
20 On chauffe ladite alumine £ l'air & des 

temperatures superieures cl 1200 °C, pour obtenir une 
alumine monolithique cristallisee sous forme a. 

EXEMPLE 8. 

25 Cet exemple illustre la preparation de 

monolithes d'alumines y ou 8 stabilis6es. 

Dans cet exemple, on utilise comme produit 

de depart 1' alumine hydratee pr6par6e selon les 

exemples 1 ou 2 ou 3. On met ce produit en presence de 
30 vapeurs de trimethyiethoxysilane (TMES) dans un 

recipient clos ou a l'aide d'une circulation continue 
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des vapeurs de TMES . La duree de traitement, realise a 
une temperature proche de la temperature ambiante, est 
de 10 a 120 minutes. 

Apres elimination de l'exc&s de TMES par 
5 sechage k l'etuve k 100 °C, les alumines sont calcinees 
a des temperatures comprises entre 870°C et 1420°C. 

Pour des chauffages de 870 a 1300 °C, on 
obtient la phase y. La phase 9 est obtenue par des 
chauffages de 1300 °C a 1420 °C. Les alumines 

10 monolithiques 0 ainsi obtenues peuvent subir, sans 
dommage, les conditions de preparation habituelles des 
catalyseurs et en particulier 1' impregnation par des 
solutions aqueuses en maintenant 1' integrite du 
monolithe. Ces monolithes contiennent de 3 k 10% en 

15 masse de silice. 

EXEMPTS 9 . 

20 Cet exemple illustre la preparation de 

monolithes d'aluminates par exemple de mullite. 

Dans cet exemple, on utilise comme mater iau 
de depart 1'alumine hydra tee pr6paree selon 1' exemple 
1,2 ou 3. On met ce produit en presence de vapeurs de 

25 tetraethoxysilahe (TEOS) dans un recipient clos ou k 
l'aide d'une circulation continue de vapeurs de TEOS. 
La duree de traitement, realise k une temperature 
proche de la temperature ambiante est comprise entre 1 
et 6 jours. 

30 Apres elimination de l'exces de TOES par 

sechage & l'etuve de 100 °C, les monolithes sont 
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calcines & des temperatures comprises entre 980 et 
1400 °C, pour obtenir 1' aluminate adequat. 

EXEMPLE 10. 

5 

Cet exemple illustre la preparation de 
monolithes d' aluminates, par exemple, d' aluminate de 
magnesium de structure spinelle. 

Dans cet exemple, on utilise comme materiau 

10 de depart une alumine prepar^e selon 1' exemple 6, 7 ou 
8. Le materiau de depart est impr£gn& par une solution 
aqueuse de nitrate de magnesium par immersion dudit 
materiau dans ladite solution ou par infiltration de 
ladite solution dans ledit materiau. Le contrSle de la 

15 concentration de la solution de sel et du nombre 
d' impregnations permet d' obtenir la stoechiometrie 
souhaitee pour obtenir le compose MgAl204 - 

L' alumine ainsi impr6gn6e est ensuite 
chauffee k une temperature de 700 & 1000 °C afin de 

20 decomposer le sel metallique et de former, par 
insertion des elements Mg dans le r6seau de 1' alumine, 
le compose de structure spinelle. 

EXEMPLE 11. 

25 

Cet exemple illustre la preparation de 
monolithes d'un materiau composite alumine ou aluminate 
avec un compose ceramique, comme par exemple de l'oxyde 
de zirconium stabilise avec de 1' yttrium. 
30 Dans cet exemple, on utilise comme produit 

de depart une alumine ou un aluminate prepare selon 
1' exemple 6, 7, 8, 9 ou 10. Le materiau de depart est 
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impr&gne par une solution aqueuse d' oxychlorure de 
zirconium et de chlorure d' yttrium par immersion dudit 
materiau dans ladite solution ou par infiltration de 
ladite solution dans ledit materiau. Le controle de la 
5 concentration de la solution de sels et du nombre 
d' impregnations permet d'obtenir la composition 
souhait£e en oxyde. Celle-ci peut varier de moins de 1% 
& plus de 80% en masse. 

I/alumine ou aluminate ainsi impregne(e) 
10 est ensuite chauff6(e) & une temperature comprise entre 
700 et 1300 °C afin de decomposer le sel m^tallique et 
de former la zircone stabilis6e. 

15 

EXEMPLE 12. 

Cet exemple illustre la preparation d'un 
20 materiau composite d'alumine ou d' aluminate (contenant 
eventuellement un autre oxyde) avec un metal par 
exemple le nickel. 

Dans cet exemple/ on utilise comme materiau 
de base une alumine ou un aluminate prepare selon 
25 1' exemple 6, 7, 8, 9, 10. 

I/alumine ou aluminate est impr6gne (e) par 
une solution de nitrate de nickel par immersion de 
ladite alumine ou aluminate (contenant eventuellement 
un autre oxyde dans ladite solution ou par infiltration 
30 de ladite solution au sein de 1' alumine ou de 
1' aluminate ou du composite avec un autre oxyde. 
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Le controle de la concentration de la 
solution de sel et du norabre d' impregnation permet 
d'obtenir la stoechiometrie souhaitee. Celle-ci peut 
varier de moins de 1% k plus de 80% en masse de metal 
5 contenu dans le composite. 

L' alumine ainsi impregnee est ensuite 
chauffee a une temperature de 400 k 500 °C afin de 
decomposer le sel metallique, puis subit une reduction 
sous H 2 ou CO a une temperature de 500 k 800 °C. 

10 

EXEMPIiE 13. 

Cet exemple illustre la preparation d'un 
materiau composite d' alumine ou d r aluminate (contenant 
eventuellement un autre oxyde et/ou un metal) avec un 
polym&re, tel que le polystyrene. 

Dans cet exemple, on utilise comme materiau 
de base une alumine ou un aluminate selon 1' exemple 6, 
7, 8, 9, 10. Le materiau de base est impregn6 par du 
styrene liquide. Celui-ci a ete prepare par lavage par 
une solution d'hydroxyde de sodium, rin<?age, sechage 
puis ajout de peroxyde de benzoyle. La polymerisation 
du mat6riau est effectuee dans une etuve a 80 °C pendant 
plus de 24 heures. 

EXEMPLE 14. 

Cet exemple illustre la preparation d'un 
materiau composite d' alumine ou d' aluminate (contenant 
30 eventuellement un autre oxyde et/ou un m6tal) avec un 
produit carbone, par exemple des nanotubes de carbone. 
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Dans cet exemple, on utilise comrae mat^riau 
de base une alumine ou un alumina te ou un composite 
pr6par6 selon les exemples 6, 7, 8, 9, 10, 11 ou 12. Le 
mat6riau de base est trait6 par un gaz tel que 
1' acetylene, l'6thyl6ne, le propylene ou le methane 
qui, par craquage par chauffage entre 500 et 1200 °C 
donne des nanotubes de carbone. 
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REVENDICATIONS 

1. Proced6 de preparation d'une alumine 
hydra t£e monolithique, ledit proced6 comprenant 

5 successivement les stapes suivantes : 

a) decapage d'une surface d'une piece en 
aluminium ou en un alliage d' aluminium ; 

b) recouvrement de ladite surface par un 
amalgame de mercure comprenant au moins un' metal 

10 noble ; et 

c) exposition de ladite surface recouverte 
obtenue en b) a une atmosphere oxydante humide. 

2. Procede de preparation selon la 
15 revendication 1, comprenant, en outre, une 6tape de 

refroidissement de ladite surface, ladite etape etant 
raise en oeuvre simultan6ment a 1' etape d' exposition c) . 

3 . Procede de preparation selon la 
20 revendication 2, dans lequel 1' etape de refroidissement 

est r£alis£e par 1' interm6diaire d'un systeme 
d' evacuation de chaleur relie directement k la surface 
obtenue en b). 

25 4. Precede de preparation selon l'une 

quelconque des revendications 1 a 3, comprenant, en 
outre, au moins une 6tape de regeneration de la surface 
recouverte d' amalgame, ladite etape de regeneration 
consistant k eiiminer 1' amalgame prec6demment deposee 

30 puis a redeposer un amalgame tel que defini dans la 
revendication 1 et exposer 2l nouveau la surface 
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nouvellement recouverte a une atmosphere oxydante 
humide. 

5. Procede de preparation selon 1'une 
5 quelconque des revendications 1 a 4, caracteris6 en ce 

que la surface en aluminium est une surface ayant une 
teneur en aluminium de 99,99 & 99,999% en masse. 

6. Procede de preparation selon l'une 
10 quelconque des revendications 1 & 5, dans lequel le 

metal noble inclus dans l'amalgame est choisi dans un 
groupe constitu6 par 1' argent, l'or, le palladium, le 
platine, le rhodium, 1' iridium, le ruthenium et les 
melanges de ceux-ci. 

15 

7. Procede de preparation selon la 
revendication 6, dans lequel le metal noble est 
1' argent. 

20 8. Procede de preparation selon la 

revendication 7, dans lequel l'amalgame de mercure 
presente un teneur en argent allant de 1 & 43% atomique 
d' argent, de preference egale & sensiblement 40%. 

25 9. Procede de preparation selon l'une 

quelconque des revendications 1 a 8, dans lequel 
1'etape de recouvrement b) est realisee par d6p6t 
direct de l'amalgame sous forme liquide sur la surface 
a recouvrir. 

30 

10. Procede de preparation selon l'une 
quelconque des revendications 1 a 8, dans lequel 
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1' etape de recouvrement est realisee par depdt d'un sel 
de mercure et d'au moins un sel de metal noble 
directement sur la surface,- l'amalgame se formant 
directement sur ladite surface. 

5 

11. Proc6d6 de preparation selon l'une 
quelconque des revendications 1 a 10 , dans lequel 
1' atmosphere oxydante est de 1'air. 

10 12. Proc6de de preparation selon 1'une 

quelconque des revendications 1 a 11/ dans lequel 
1' atmosphere oxydante humide est telle qu'elle presente 
un taux d'humidite allant de 20% k 99 f 99%. 

15 13. Proc^de de preparation selon l'une 

quelconque des revendications 1 k 12, dans lequel 
1' etape d' exposition c) s'effectue sensiblement k 
temperature ambiante. 

20 14. Proc6de de preparation d'une alumine 

anhydre amorphe monolithique, comportant une etape de 
chauffage k une temperature adequate, de l r alumine 
hydratee preparee par un proc6de selon l'une quelconque 
des revendications 1 k 13. 

25 

15. Proc6de de preparation d'une alumine 
monolithique cristallisee sous forme 8, y, 0, K, K' ou a 
comprenant une etape de chauffage & une temperature 
adequate de 1' alumine hydratee preparee par un proc6de 
30 selon l'une quelconque des revendications 1 k 13. 
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16. Procede de preparation selon la 
revendication 15/ comportant, lorsque l'alumine est du 
type 7 ou 0, avant l'etape de chauffage, une etape 
d' exposition de l'alumine hydratee prepar^e par un 

5 procede selon l'une quelconque des revendications 1 k 
13 f k des vapeurs d' au moins un precurseur d'oxyde & 
une temperature sensiblement ambiante. 

17. Procede de preparation selon la 
10 revendication 16, dans lequel le, au moins un, 

precurseur d'oxyde est un precurseur de silice. 

18. Procede de preparation selon la 
revendication 17 , dans lequel le, au moins un, 

15 precurseur de silice est choisi dans un groupe 
constitue par le tetraethoxysilane, le 

triraethylethoxysilane . 

19. Procede de preparation selon la 
20 revendication 15, comportant, en outre, lorsque 

l'alumine est du type 8, y, 9, K, k' ou a, avant 
l'etape de chauffage, une etape d' exposition de 
l'alumine hydratee preparee par un procede selon l'une 
quelconques des revendications 1 k 13 k des vapeurs 
25 acides ou basiques k une temperature sensiblement 
ambiante. 

20. Procede de preparation selon la 
revendication 19, dans lequel les vapeurs acides sont 

30 des vapeurs d'acide chlorhydrique . 
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21 • Procede de preparation selon la 
revendication 19, dans lequel les vapeurs basiques sont 
des vapeurs ammoniaquees . 

5 22. Procede de preparation d'un aluminate 

monolithique, comprenant success ivement : 

d) une etape d' impregnation d'une alumine avec au 
moins un compose comprenant un ou plusieurs 
Elements metalliques & introduire dans ladite 

10 alumine, pour former 1' aluminate, ladite 

alumine etant pr£par6e par un proc6de selon 
l'une quelconque des revendications 1 a 21 ; et 

e) une etape de decomposition par chauffage dudit 
compose introduit en d) suivie d'une etape de 

15 formation de 1' aluminate par chauffage. 

23. Procede de preparation selon la 
revendication 22, dans lequel le compost comprenant le 
ou les elements metalliques a introduire est le 

20 tetr ae thoxys ilane „ 

24 . Procede de preparation selon la 
revendication 22, dans lequel le compose comprenant le 
ou les elements metalliques h introduire est un sel 

25 d' element m6tallique choisi dans un groupe constitue 
par les nitrates ou chlorures de magnesium, de titane, 
de fer, de cobalt, de cuivre, de nickel, d' yttrium, 
d'actinides, de lanthanides, et les melanges de ceux- 
ci. 

30 

25. Procede de preparation selon l'une 
quelconque des revendications 22 & 24, dans lequel 
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l'etape de decomposition du compost choisi s'effectue & 
1'air par chauffage k une temperature sensiblement 
egale a 500°C. 

5 26. Proc6de de preparation selon l'une 

quelconque des revendications 22 & 25, dans lequel 
l'etape de formation de l'aluminate s'effectue k l'air 
par chauffage k une temperature allant de 700 a 1400 °C. 

10 27. Proc6d6 de preparation d'un materiau 

composite comprenant une alumine et/ou un aluminate, et 
au moins un autre compost et/ou element, ladite alumine 
6tant obtenue par un procede selon l'une quelconque des 
revendications 1 a 21, ledit aluminate etant obtenu par 

15 un proc4de selon l'une quelconque des revendications 22 
a 26, ledit procede comprenant successivement les 
etapes suivantes : 

f ) une etape d' impregnation de 1' alumine 
et/ou de l'aluminate avec au moins un pr6curseur dudit 

20 ou desdits autre (s) compose (s) et/ou element (s) ; 

g) une etape de formation dudit ou desdits 
compose (s) et/ou element (s), le ou les compose (s) et/ou 
ei6ment (s) formant k 1' issue de cette etape avec 
1' alumine et/ou l'aluminate le materiau composite. 

25 

28. Procede de preparation selon la 
revendication 27, dans lequel 1' autre compose est 
choisi dans un groupe constitue par les ceramiques, les 
m6taux, les polymdres et les melanges de ceux-ci. 
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29. Proc6de de preparation selon la 
revendication 27, dans lequel 1 Element est du carbone 
6lementaire . 

30 . Procede de preparation selon la 
revendication 29 , dans lequel le carbone eiementaire 
est choisi dans un groupe constitue par le graphite r le 
carbone pyrolytique, le carbone vitreux et les melanges 
de ceux-ci. 

31. Proced6 de preparation selon la 
revendication 28, dans lequel, lorsque 1' autre compost 
est une c6ramique, le pr6curseur de ce compost est un 
sel d' element metallique cboisi dans un groupe 
constitue par le metatungstate de sodium, d' ammonium, 
1' oxychlorure de zirconium f le nitrate de calcium, 
d' yttrium, d'actinides, de lanthanides, de magnesium, 
de cuivre, de fer, de cobalt, de nickel, 1' oxalate de 
diammonium titanyle, le chlorure de titane, de baryum 
et les melanges de ceux-ci. 

32. Procede de preparation selon la 
revendication 28 ou 31, dans lequel l'etape de 
formation de la c6ramique s'effectue, & l'air, par 

25 chauffage desdits precurseurs & une temperature de 400 
k 800°C. 

33. Procede de preparation selon la 
revendication 28, dans lequel, lorsque 1' autre compose 

30 est une m6tal, le pr6curseur de ce compose est un sel 
d' element metallique choisi dans un groupe constitu6 
par les nitrates de fer, de cobalt, de cuivre, de 
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nickel, de plomb, d'etain, de zinc, de tungst£ne, de 
molybdene, le metatungstate de sodium, d' ammonium, les 
sels de metaux nobles (argent, or, palladium, platine, 
rhodium, iridium, ruthenium) et les melanges de ceux- 
5 ci. 

34. Proc§de de preparation selon la 
revendication 33, dans lequel 1' etape de formation du 
m£tal comprend une etape de decomposition du ou des 

10 sels d' element metallique s'effectuant a l'air a une 
temperature sensiblement egale k 500°C ou k une 
temperature de 800 a 1200°C, moyennant quoi on obtient 
^ 1' issue de cette etape un oxyde metallique, suivi 
d'une etape de reduction par chauffage dudit oxyde 

15 metallique pour obtenir le metal. 

35. Proc6de de preparation selon la 
revendication 34, dans lequel 1' etape de reduction 
s'effectue par action d'un reducteur choisi dans un 

20 groupe constitue par 1'hydrogene, le monoxyde de 
carbone, k une temperature adequate allant, de 
preference, de 500 a 1200 °C. 

36. Proc6de de preparation selon la 
25 revendication 28, dans lequel, lorsque 1' autre compose 

est un polymere, le precurseur de ce compose est un 
monomdre ou un m61ange de monom^res . 

37. Procede de preparation selon la 
30 revendication 36, dans lequel le monomere est choisi 

dans un groupe constitue par le styrene, 1' aniline, 
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l'isoprene, 1' ethylene, le chlorure de vinyle, le 
butadiene et les melanges de ceux-ci. 

38 . Proc^de de preparation selon les 

5 revendications 36 ou 37, dans lequel l'etape de 

formation du polymere consiste en une etape de 
polymerisation . 

39. Proc6de de preparation selon la 
10 revendication 29 ou 30, dans lequel, lorsque 1' Element 

est du carbone eiementaire, le precurseur de cet 
Element est un hydrocarbure . 

40. Proc6de de preparation selon la 
15 revendication 39, dans lequel 1' etape de formation du 

carbone eiementaire consiste en un craquage thermique. 
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